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电感耦合等离子体质谱法测定高纯铟中铁
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摘要：建立了基于碰撞 L反应池（,,M）技术的电感耦合等离子体质谱法（ 2,N O 16）测定高
纯铟中铁元素的方法。在 ,,M 模式下，有效地消除了如K" .P=$ + 等多原子离子对待测元素的干
扰，不分离基体就可直接测定铁。方法检出限为 ": "$ ’Q L B4，精密度（*60，! R ==）S #T，回收率
为>K: "T ?="!: =T。方法与现行的国家标准分析方法相比，操作简便、高效。
关键词：电感耦合等离子体质谱法；碰撞 L反应池技术；铁；高纯铟
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) ) 铟是一种银白色光泽、柔软的金属，熔点低、沸
点高、塑性良好。铟的传统应用于电子工业焊料、

低熔合金、半导体、可溶阳极和核反应堆控制棒等；

但近年铟主要应用于 2M+ 靶材产业。2M+ 靶材是
一种既能透光又能导电的薄膜材料，在光学和电学

方面应用最为突出。铟的纯度越高，其应用上的性

能越优越，铟的纯度对产品的性能及价格有决定性

的作用［= O !］。因此，研究高纯铟中各杂质元素快速

而有效的分析方法意义重大。

邓必阳等［<］利用氢化物连续发生电感耦合等离

子体发射光谱法（2,N O .36）测定高纯铟中砷锑锡，
熊晓燕等［K］利用 2,N O .36法测定金属铟中杂质元
素，刑志强等［A］利用等温平台石墨炉原子吸收光谱

法测定高纯铟中痕量杂质铅和砷，刘仕传［$］利用

2,N O .36法测定铟中杂质元素，程键等［;］利用火焰
原子吸收光谱法直接测定精铟中铊；但利用等离子

体质谱法（2,N O 16）测定": >>>>>（A/）以上高纯铟
中铁等杂质元素方法未见相关报道。
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国家标准［!］中高纯铟中铁的测定方法是采用化

学光谱法，先以有机试剂将铟基体萃取分离后，再用

发射光谱测定铁含量。此方法要求实验试剂、环境条

件等较高，所用有机试剂对人体健康及环境有影响，

且实验步骤复杂、操作时间长、操作难度大，测定结果

不够稳定，方法有一定的局限性。本文基于 "#$ %&’
碰撞 (反应池（#)**+,+)- ( ./012+)- #/** 3/14-)*)56，
##3）技术具有检出限低、线性范围宽、干扰少、低浓度
多元素同时测定的特点，利用氢 %氦混合气体作为碰
撞气体，可以有效地消除多原子离子对待测元素铁的

干扰［7 %88］，直接测定高纯铟中的铁含量。采用加标回

收法验证，并与国家标准分析方法对比，建立的分析

方法准确可靠，灵敏度高，简便快捷。

!" 实验部分
!9 !" 仪器及工作参数

3:; < ’/=+/,!电感耦合等离子体质谱仪（配置
碰撞 (反应池技术，美国热电公司），工作参数见表 8。

>?@0@ $)A/= "超纯水器（北京普析通用有
限公司）。

表 8B "#$ % &’工作参数
30C*/ 8B DE/=02+-5 E0=0@/2/=, )F "#$G&’

项目 工作参数 项目 工作参数

.H功率 8 IJK L 截取锥孔径 K9 M @@（镍锥）
反射功率 N L 信号检测方式 跳峰

载气流量 K9 !J O ( @+- 测量点 I 峰
冷却气流量 8I O ( @+- 采集时间 IK ,
辅助气流量 K9 M O ( @+- 停留时间 8K @, (点
碰撞气流量 M @O ( @+- 扫描次数 PK 次
取样锥孔径 8 @@（镍锥）

!9 #" 主要试剂
铁标准储备液：8KK #5 ( @O（国家有色金属及

电子材料测试中心）。

铁标准溶液：由铁标准储备液逐级稀释成浓度

为 K、K9 KJ、K9 8、K9 P、K9 !、89 Q -5 ( @O（K9 I @)* ( O
>RDI介质）。

钴标准储备液：8KK #5 ( @O（国家有色金属及电
子材料测试中心）；钴内标溶液：8 -5 ( @O，由钴标准
储备液逐级稀释而得（K9 I @)* ( O >RDI介质）。

硝酸（M9 J @)* ( O）：以高纯 >RDI（使用前再用

亚沸蒸馏器提纯，天津科密欧试剂公司）配制。

实验用水：电阻率 8!9 N &$·1@的高纯水。

!9 $" 实验方法
称取高纯铟 K9 8 5 于 NJK @O 聚四氟乙烯烧杯

中，加入 J @O M9 J @)* ( O >RDI，置于带有隔热板的

电炉上低温（ SNKKT）溶解样品。待样品溶解完全
后，取下冷却，将样品液转入 NJK @O 聚苯二甲酸乙
二酯（$U3）容量瓶中，加入 8K @O M9 J @)* ( O >RDI，

以水定容，摇匀备用。随同样品进行空白试验。

在优化的仪器试验条件下，采用在线内标加入

法，随同标准溶液系列测定。

!9 %" 标准曲线的绘制
以铁标准溶液 K、K9 KJ、K9 8、K9 P、K9 !、89 Q

-5 ( @O（K9 I @)* ( O >RDI 介质）及钴内标溶液

8 -5 ( @O（K9 I @)* ( O >RDI介质），在优化的仪器试

验条件下，采用在线内标加入法，>N % >/（体积比
M V 7I）混合气，在 ##3 模式下，采集标准溶液系
列，仪器自动绘制标准曲线。

#" 结果与讨论
#9 !" 同位素及测试模式的选择
同量异位素重叠和多原子离子干扰是 "#$ %

&’中最常见的质谱干扰问题［8N % 8I］。同量异位素

在实际测试工作中，对于待测元素铁而言，JP H/（丰
度 J9 !W）存在JP#=的同量异位素干扰，J!H/（丰度
K9 N!W）存在J!R+ 的同量异位素干扰，而JQ H/（丰度
789 MW）和JM H/（丰度 N9 NW）无同量异位素的干
扰，另外根据待测元素同位素中各质量数所占的丰

度，尽量选取丰度大且灵敏度高的同位素测定，所

以实验选择JQH/作为测试的质量数。
对于多原子离子干扰问题，质谱法测定的常规

模式（<, X、<, %）及 #))* $*0,@0模式选用的工作气、
载气一般是氩气，在测定JQ H/ 时主要是PK ;=8Q D、
I!;=8!D、I!;=8MD8>、PK;=8J R8> 多原子离子易造成干
扰［88］，所以在上述两种模式下测定结果易造成偏

差。本实验选择 >N % >/（体积比 M V 7I）混合气作
为工作气体，应用 ##3模式可以有效地减少多原子
离子对低浓度元素的干扰。此外，通过屏蔽炬接口

可以有效地降低和限制进入质谱仪的粒子能量分

布，达到有效消除干扰的目的［8P］。在选择JQ H/ 作为
测定质量数条件下，实验以 #) 作内标，分别考察铁
（JQH/）元素在 ##3 模式、常规模式（<, X、<, %）及

#))* $*0,@0模式下的测试结果，表 N结果表明，采用
##3模式比常规模式（<, X、<, %），#))* $*0,@0 模式
测定效果好，达到了消除多原子离子干扰目的。
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表 !" 测试模式选择

#$%&’ !" (’&’)*+,- ,. *’/* 0,1’/

测试模式
!（2’）3 -4

加标量 测定值

回收率

" 3 5

66# 789 8 :;9 < =>9 >
?/ @ 789 8 <79 ; AB9 >
?/ C 789 8 <A9 > A79 !

6,,& D&$/0$ 789 8 :!9 ! ;:9 :

!9 !" 基体干扰、内标的选择及共存元素影响
基体效应（物理效应）是 E6D C F(中最主要的

非质谱干扰问题。基体干扰可通过稀释样品溶液

基体浓度及加内标校正把干扰降低到最小，此举同

时可消除仪器信号的漂移［B7 C B>］。

对铟基体可选取内标元素:7 ()、7= 6,、B8<GH、
!8=I+等，按照选择内标元素质量数与待测元素质量
数相近且不干扰测定的原则，因此本实验选取7= 6,
作为内标元素。

根据选定的测试模式和质量数，在高纯铟中加

入一定量的铁标准溶液，按实验方法操作，将基体

稀释至 ! 788 倍，使用在线内标加入法，在测定标
准和试样的同时加入内标溶液与之混合，测定无内

标结果与加内标结果。表 < 结果表明，铟基体对铁
有抑制干扰，不加内标校正时回收率只有>!9 !5 J
A>9 85；通过加内标校正并把基体稀释至 ! 788 倍
后，回收率在 =>9 85 J B8B9 75，达到了良好校正
的目的。

根据高纯铟国家技术标准规定，高纯铟中各杂

质元素含量都在 B9 7 !4 3 4以下。在实验中按国家
技术标准加入各杂质元素最高含量进行测定，结果

表明，共存的杂质元素互不干扰。

表 <" 无内标与加内标结果比较

#$%&’ <" 6,0K$L+/,- ,. 1’*’L0+-$*+,- L’/M&*/ N+*H

$-1 N+*H,M* +-*’L-$& /*$-1$L1

不加内标 加内标（基体稀释至 ! 788 倍）

!（2’）3 -4

加标量 测定值

回收率

" 3 5

!（2’）3 -4

加标量 测定值

回收率

" 3 5

B8 A9 : A:9 8 B8 =9 > =>9 8
!8 B79 ! A>9 8 !8 B=9 < =>9 :
78 <:9 < >;9 > 78 :A9 : =:9 ;
;8 779 : >=9 < ;8 ;B9 ! B8B9 7
B88 >!9 ! >!9 ! B88 =A9 = =A9 =

!9 #" 酸度的选择
为了确定样品分析时使用的最佳酸度，按照实

验方法溶解多份样品，再按表 : 在每份样品中分别
加入不同浓度的 OPQ<，在 66#模式及选定的质量
数下，采用在线内标加入法，测定每份样品的信号

值，以 89 <8 0,& 3 R OPQ<酸度的信号作为 B88，其他
信号与其相比。表 : 结果表明，酸度从 89 B7 0,& 3 R
变化到 89 =8 0,& 3 R，对于元素信号影响很小；但考
虑到酸度过大时容易带入较多杂质引起污染，且加

快取样锥锥孔的孔径增大，造成仪器灵敏度降低，

所以本实验测试的酸度采用 89 <8 0,& 3 R OPQ<。

表 :" 酸度对信号的影响
#$%&’ :" S..’)* ,. $)+1+*T ,- /+4-$&/

#（OPQ<）3（0,&·R CB） 信号比 3 5 #（OPQ<）3（0,&·R CB） 信号比 3 5

89 B7 =;9 7 89 :7 B8B9 :
89 !< ==9 > 89 >8 B8!9 7
89 <8 B889 8 89 A7 ==9 ;
89 <; ==9 ! 89 =8 ==9 !

!9 $" 检出限
在优化的实验条件下，按实验方法对样品同条

件处理的空白溶液进行 BB 次连续测定，计算其标
准偏差，以 < 倍标准偏差作为方法的检出限，即得
测定铁元素的方法检出限为 89 8> -4 3 0R。
!9 %" 准确度和精密度
为了考察所建立测定方法的准确性和可靠性，以

7P铟和 >P铟作为样品，进行加标回收实验，由表 7
结果可见，方法的回收率（"）为 =:9 85 JB8!9 B5。

表 7" 方法回收试验
#$%&’ 7" G’),U’LT *’/* ,. *H’ 0’*H,1

7P铟 >P铟

!（2’）3 -4

加标量 测定值

回收率

" 3 5

!（2’）3 -4

加标量 测定值

回收率

" 3 5

7 :9 = =;9 8 7 :9 ; =>9 8
B8 =9 > =>9 8 B8 =9 7 =79 8
!8 B;9 ; =:9 8 !8 B=9 < =>9 7
78 :;9 > =A9 ! <8 <89 7 B8B9 A
;8 AA9 > =A9 8 :8 <=9 < =;9 <
B88 B8!9 B B8!9 B 78 :=9 8 =;9 8

" " 在相同条件下对样品测定 BB 次，得到平均
结果和精密度，并与国家标准分析方法［;］的测定
结果相比，由表 > 结果可见，方法的精密度（G(V）
W ;5，测定值与国标方法相符。
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表 !" 分析方法比对
#$%&’ !" ()*+$,-.)/ )0 $/$&12-3$& ,’.4&2. %1 25-. *’25)6

7-25 8$2-)/$& 92$/6$,6 *’25)6

:8铟 !8铟

!（;’）<（!=·= > ?）

国标法 分次测定值 平均值

@9A <
B

!（;’）<（!=·= > ?）

国标法 分次测定值 平均值

@9A <
B

CDEF

CDEC CDEF CDE?
CDE: CDE: CDEE
CDEG CDEH CDEH
CDEE CDEH

CDE: !D!G CDCH

CDCH CDCI CDCH
CDCI CDCI CDCH
CDCI CDCI CD?C
CDCI CD?C

CDCI GDGH

!" 结语
用电感耦合等离子体质谱碰撞 <反应池技术测定

高纯铟中的铁含量，建立的方法回收率、精密度、检出

限结果令人满意。与现行的国家标准分析方法相比，

本法具有操作简便、高效和准确度、精密度良好等特

点，是一种值得向广大高纯金属分析工作者推荐的测

试方法。
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